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微波混合加热制备高纯三氧化钼新工艺

郭荣辉’，杨晓青#，秦文峰(
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! ! 摘要：介绍了微波煅烧钼酸铵制取高纯三氧化钼的新工艺，探讨了微波加热时间、微波功率和物料重量对钼酸

铵分解率的影响，并采用 +,-、./0 对制得的粉末进行了表征。实验结果表明：微波可以快速煅烧钼酸铵获得高纯

三氧化钼；在本实验范围内的最佳条件下，钼酸铵的分解率为 11) 2#3；且制得的粉末物相单一、均匀、分散性好。
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’! 前! ! 言

高纯三氧化钼主要用于钼深加工制粉的原料、

催化剂及工艺炉料，其性能对钼深加工的后续影响

特别大［’］。传统的三氧化钼生产工艺是将粉末状

钼酸铵加入回转炉中进行煅烧［# 8 "］。这种生产方法

的缺点是三氧化钼的生产时间长、生产成本高、热效

率低、能耗大，尤其是粉料易泄漏，车间工作环境差，

影响产品的回收；同时其他杂质会进入产品，影响

产品质量，产品纯度和粒度难以保证。因此，探索新

型的煅烧工艺生产高纯三氧化钼产品是非常必要

的。

近年来迅速发展的微波技术已被广泛地应用于

地质、生物、食品、环境等领域。微波加热能否成功，

取决于材料的介电损耗性质。有些材料在常温条件

下，介电损耗因数很小，不能吸收多少微波能量，因

而也就不能直接用微波加热。我们可以把这种材料

与容易吸收微波的材料放在一起，利用后者在微波

场中所产生的热量来加热前者［*］。本实验提出了

微波混合加热技术，针对介电损耗因数很小的材料

钼酸铵进行微波煅烧制取高纯三氧化钼，解决了常

温下的加热问题，旨在改革传统方法，缩短生产时

间，降低能耗，为高纯三氧化钼的制备寻求新途径。

#! 实! ! 验

#) ’! 实验原料

实验采用的钼酸铵取自自贡硬质合金有限责任

公司，其 09 含量为 *%3，含水 $) *3，微量杂质含

量见表 ’。

由于 .:; 在室温下是很好的微波吸收体，而钼

酸铵是弱吸波材料，因此本实验采用 .:; 棒作为辅

助加热材料焙解钼酸铵。

表 ’! 钼酸铵的杂质含量分析结果 < = ’$ >%

?@ .: 6A 0B 0C D: 4: E ;9 FG H: .B ;I .G ;J ;K ;L M
" N " N ( N ’ N ( N ’ N * N * N ( N $) 2 N $) 2 N $) 2 N $) 2 N ( N # ( N * N #$$

! ! 注：所有元素为光谱分析结果。

#) #! 实验装置

5- > ’ 电 子 天 平 和 改 装 过 的 多 膜 微 波 炉

（2$$M，#"*$0OP）且连续可调，微波煅烧装置如图

’ 所示。

#) (! 试验方法

称得已恒重的坩埚的质量 0’，在此坩埚中放入

收稿日期：#$$*7$"7$"
作者简介：郭荣辉（’12% > ），女，硕士，主要从事分析化学的教学和科研工作。

  万方数据



矿产综合利用 !""# 年

图 $% 煅烧实验装置简图

$& 排气孔，!& 支撑转盘，’& 微波腔体，(& 坩埚，)& 保温材

料，#& 钼酸铵，*& 碳化硅

所需质量的试样，摊平盖好，准确称量质量 +!，将盛

有试样的称量瓶放入微波炉中，设定微波功率，启动

开关，用微波加热。加热停止后，打开炉门，取出后

放入干燥器中冷却至室温，迅速称取坩埚和样品的

质量 +’。以下式计算钼酸铵中分解率 ,：

, -
+! . +’

+/0
1 $""2

式中 +/0为理论分解质量。理论分解质量是将

一定质量的钼酸铵在 #)"3 条件下分解至恒重获

得，本实验中 )4 钼酸铵，理论分解质量为 ’& 5)4。

’% 结果与讨论

’& $% 微波煅烧时间对分解率的影响

试验称取相同质量的钼酸铵，在微波输出功率

不变的条件下，研究微波辐射时间对钼酸铵分解率

的影响。图 ! 是钼酸铵质量 )4、微波功率 )#",，钼

酸铵分解率随微波辐射时间的变化曲线。

图 !% 微波辐射时间对钼酸铵分解率的影响

% % 由图 ! 可见，微波辐射时间在开始阶段对分解

率的影响明显，随着微波辐射时间延长，分解率上升

很快，在第 $678 内，钼酸铵没有分解，而当微波辐射

)678 后，分解率变化缓慢。这是因为在第 $678 内

微波还没有将钼酸铵加热到分解温度，当温度达到

分解温度后由于微波加热迅速，温度急剧升高，分解

驱动不断加大，从而分解率变化很快，当微波辐射

)678 后基本完成了钼酸铵的分解，因此煅烧后期分

解率基本不再变化。选取分解时间为 )678。

’& !% 微波功率对分解率的影响

试验称取相同质量的钼酸铵，在微波辐射时间

不变的条件下，研究微波输出功率对钼酸铵分解率

的影 响。图 ’ 是 钼 酸 铵 质 量 )4、微 波 辐 射 时 间

)678，钼酸铵分解率随微波输出功率的变化曲线。

图 ’% 微波输出功率对钼酸铵分解率的影响

% % 从 图 ’ 中 可 以 看 出，在 微 波 功 率 !#", 和

!5",，微波辐射时间 )678 情况下，钼酸铵没有发生

分解，而在微波功率 (#",、微波辐射时间 )678 条件

下，钼酸铵分解率达到 *(& (#2，之后随着微波功率

的增加，分解率随着增加。这是因为在 !#", 和

!5",，微波辐射时间 )678 的条件下，钼酸铵还没有

达到分解温度。试验选择微波功率为 *"",。

’& ’% 物料重量对分解率的影响

试验在微波辐射时间不变，微波输出功率不变

的条件下，研究物料重量对钼酸铵分解率的影响。

图 ( 是微波辐射时间 )678，微波功率 (#", 条件下，

钼酸铵分解率随物料重量的变化曲线。

从图 ( 中可以看出，随着物料重量的增加，钼酸

铵的分解率逐渐降低。这是因为随着物料重量的增

加，在相同的坩埚中，物料的体积增加，在微波功率

不变的条件下，在微波煅烧设备内，微波的场强没有

发生变化，对钼酸铵提供的热量没有变化，因而分解

·($·
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图 "! 物料重量对钼酸铵分解率的影响

率会随着物料重量的增加而逐渐降低。试验选取钼

酸铵物料重量 #$。

%& "! 综合试验与传统煅烧的对比

在加热时间为 ’()*、微波功率为 +,,-、物料重

量为 #$ 的最佳条件下进行了综合试验，结果表明，

钼酸铵的分解率达到了 ..& +/0。

为了体现微波加热技术的优越性，将传统煅烧

方法与之进行了对比试验。以相同重量的物料在马

弗炉中 #’,1条件下煅烧的结果如图 ’ 所示。

图 ’! 马弗炉煅烧分解率与时间的关系

! ! 由图 / 和图 ’ 可以看出，要达到相同的分解效

果，采用微波煅烧钼酸铵仅用 ’()* 时间，而传统方

法约需 #,()*，微波煅烧的时间仅为传统方法的2 3 2/。

%& ’! 物相分析

采用 4 射线衍射仪（542,,, 型）分析了产品物

相组成，其结果见图 #。由图 # 可知，该产物的峰位

置和强度均与 65758 卡上标准 9:;% 的衍射峰数据

完全一致，且峰值整齐，无杂峰出现，可知粉体为

9:;%。

%& #! 扫描电镜分析

用 8<9（=)>?@A) 8 B "’,）对粉末的表面形貌微

观结构进行分析，其结果见图 +。由图 + 中看到微

波法制备的三氧化钼粉末粒度均匀，分散性好，这是

由于微波加热是整体性加热，加热速度快，不会引起

局部温度过高，导致晶粒的异常长大。

图 #! 试样粉体的 4C5 图谱

图 +! 试样粉体的扫描电镜图

"! 结! ! 论

2& 针对室温下介电损耗很小的材料钼酸铵，采

用微波混合加热技术，可得到合格的高纯三氧化钼

粉末产品。

/& 微波法制备的三氧化钼物相单一，颗粒均匀，

分散性好。

%& 微波混合加热技术具有大幅度缩短烧结时间

和节约电能的优点，其推广和应用必将带来较好的

经济效益。
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攀枝花选钛厂微矿生产线工艺流程优化研究

郑! 刚
（攀钢钛业分公司选钛厂，四川! 攀枝花! %’($%)）

! ! 摘要：分析了选钛厂微矿生产线的生产现状，并针对工艺中存在的问题，以及新设备在选钛厂的成功实践，提

出了优化工艺流程的思路。实验室试验结果表明：将现场“一段强磁”改为“ 二段强磁”工艺流程后，可提高微矿生

产线的作业收率，降低药剂消耗，增加选钛厂微细粒级钛精矿产量。

关键词：二段强磁；*+,- 脉动高梯度磁选机；药剂制度
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! ! 攀枝花选钛厂是我国目前最大的钛精矿生产基

地，经过多年攻关，应用“*+,- 强磁—浮选”流程成功

地对磁尾中 4 $5 $("66 粒级（约占 %17，二氧化钛

金属量约 ($7 左右）的钛铁矿进行了有效回收，选

钛厂现已具有生产微细粒级钛精矿 ’" 万 8 9 : 的生

产能力。在经过生产实际和大量生产考查分析，目

前选钛厂的微矿生产线仍存在药剂消耗量大、部分

准备作业钛铁矿不合理流失等诸多问题，严重制约

了选钛指标的进一步提高。

本文从原矿性质入手，依据“ 能抛早抛”的原

则，针对选钛厂微矿生产线出现的诸多问题，在实验

室采用“ 二段强磁—浮选”与现场“ 一段强磁—浮

选”进行两种工艺流程的对比探讨，旨在降低浮选

药剂用量和增加微细粒级钛精矿产量
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